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1, WS TEP

Przedmiotem normy jest proszek tantalu stosowany do

produkcji kondensatordw z ciekiym elektrolitem,

2, PODZIAL | OZNACZENIE

2,1, Gatunki. W zaieznoéci od sktadu chemicznego i wia-

snoéci elektrycznych prdébnych anod rozrdznia sie trzy ga-

tunki proszku tantalu: Tal, TaZ, Ta3,

2,2, Przyvktad oznaczenia proszku tantatu w gatunku Tal;

PROSZEK TANTALU Tal BN-77/0885-15

3, WYMAGANIA

3,1, Wyglad zewnetrzny, Proszek tantalu powinien byd¢

barwy szarej i.nie powinien zawieraé obcych wiracen,

3,2 Sktad chemiczny - wg tabl, 1.

3,5 Cechowanie, Do kazdego jednostkowego opakowania

proszku tantalu nalezy przymocowad przywieszke zawiera-
jaca co najmniej:

a) znak wytwérey,

b) ceche gatunku,

c) numer partii,

d) mase netto,

e) date produkcji,

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4, 1, Pakowanie, Proszek tantalu nalezy pakowac do stoi-

kéw polietylenowych szczelnie zamykanych, Masa jednost-
kowego opakowania proszku powinna wynosié co najmniej
5 ka,

Jednostkowe opakowania w jiczbie maksimum 10 sztuk nale-

zy umiedcié w skrzynce drewnianej i uszczelnié ligning dla

Tablica 1
Sktad chemiczny, %
Gatunek
“ Sktadnik Dopuszczalha zawartosé zanieczyszczer, max
podstawowy
Ta, min Fe Si Cr Ni Mo 5 N H Nb o
Tal 99,5 0,006 | 0,002 | 0,002 0,004 | 0,006 0,005| 0,0035| 0,001 0,3 0,18
Ta2 99,3 0, 007 0, 003 0,003 0, 004 Q, 007 0,005 0,0035 0, 001 0,3 0,25
Ta3 99, 2 0,01 0,005 | 0,004 | 0,005 | 0,01 0,005| 0,0035 | 0,001 0,3 0, 35
3.3, Srednia érednica ziarn proszku powinna wynosié zabezpieczenia ich przed uszkodzeniem, Na kazdej skrzyn-
3+ 10 pm, ce nalezy umiescié przywieszke zawierajaca dane wg 3,5
3.4, Wtasnodci elektryczne prébnych anod - wg tabl, 2, a) + e) oraz napis "Ostroznie, nie rzucad",
Tablica 2
Temperatura Pojemnosdé FPrad uptywu Wispaitzynnik Nap:gcnfe
Gatunek Y Fu /g Alg q 4 formowania
HFL/ B HA/PFU. X 107 Y
Tal 1850 == 2400 =2,0 =8,3 120
Ta2 1750 = 2500 =1,7 =6, 8 75°
Ta3 1650 =>3300 <1,2 3,6 35
Zgtoszona przez Instytut Metali Niezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE
dnia 30 wrzesnia 1977 r. jako norma obowigzujaca od dnia 1 lipca 1978 r.
(Dz. Norm. i Miar nr  3/1978 poz. 17)
Wptyw do WN 23.11.77. Oddano do skladuv 27.12.77. Druk vkodczono w marcu 78, Cana 2t 7,20

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1978.

Obj. 1,15 a w. Naklad 4200+55 egz. Zam. 3764/77
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4 2. Przechowywanie, Proszek tantalu opakowany wg 4,1

nalezy przechowywad w czystych i suchych pomieszcze-

niach, wolnych od wilgoci oraz szkodliwych par i gazdw,

4 3. Transport, Proszek tantalu natezy przewozié w

czystych i krytych érodkach transportowych z zachowaniem
obowlazujacych przepiséw w transporcie kolejowym Jub sa-

mochodowym,

5, BADANIA

et B~ o, Sl i

5. 1, Rodzaje badanh

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3, 1),

b) sprawdzenie sktadu chemicznego (3,2),

¢) sprawdzenie éredniej érednicy ziarn proszku (3, 3),
elektrycznych prdbnych

d) sprawdzenie parametrdw

anod (3. 4),

5,2 Partia, Partig stanowi proszek tantalu jednego ga-
tunku, otrzymany w jednym cykiu produkcyjnym, Masa par-

tii powinna wynosié minimum 5 kg,

5 3. Pobieranie prébek

5 3 1, S'Pednia prébka laboratoryjna, Srednig prdbke la

boratoryjna nalezy pobrac i przygotowaé zgodnie z PN-75/

H-04936. Masa proébki powinna wynosic 130 g,

5 3,2, Prébki do sprawdzenia__wygladu zewnetrznego,

Sprawdzeniu wygladu zewnetrznego podlega cata $rednia

prébka laboratoryjna,

5 3 3, Probki do sprawdzenia  sktadu chemicznego i

éredniej érednicy ziarn nalezy pobrad w ilosci 50 g ze

éredniej prébki laboratoryjnej,

5 3 4 Prébki do sprawdzenia wiasnosci  elektrycznych

prébnych anod nalezy pobraé w ilosci 80 g  ze $redniej
prébki laboratoryjne],

5, 4, Opis badan

5 4. 1, Sprawdzenie wygladu zewnetr znego przeprowadza
sig nieuzbrojonym okiem,

5 4 2. Spekirograficzne oznaczanie zelaza, KPP ZEemy,

chromu, niklu i molibdenu

5 4 2 ' Zasada oznaczania, Przeprowadzenie probki

metalicznego tantalu w pieciotienek tantalu i zmieszanie z

grafitem zawierajacym bufor spekiroskopowy. Wzbudzenie
widma wzorcéw i badanych prébek na przemian w tuku pra-
du zmiennego oraz rejestracja na ptycie fotograficznej, Wy-
kredienie krzywych analitycznych dla poszczegdinych pier-
wiastkdéw na podstawie pomiardw fotometrycznych linii ana-
litycznych w prébkach wzorcowyvch, QOdczytanie z krzywych
analitycznych zawart‘oéci oznaczanych pierwiastkdw w prob-
finii

kach na podstawie pomiardw zaczernieh wykonanych

w warunkach analitycznych dia prébek wzorcowych,

5.4, 2,2, Aparatura i urzadzenia - wg tabl, 3,

Tablica 3

Nazwa Opis

Generator ftuku pradu zmien-
nego

np. ABR.3

Aparatura spektralna spektrograf siatkowy np,

PGS-2
Wytacznik czasowy np, Z2G-1
Piec elektryczny muflowy

Mozdzierz z weglika wolframu

Parownica platynowa
Spektroprojektor np., SP-2

Mikrofotometr

np, MF-2

5 4 2 3, Materiaty pomocnicze i odczynniki - wg tabl, 4,

_Tabilica 4
Nazwa Opis
Dwutlenek krzemowy sp, €z,
Tlenek zelazowy sp, cz,

Tréjtienek chromowy | sp, cz,

Tlenek niklawy sp, cz,
Chiorek sodowy sp, cz,
Trdjtlenek motibde- sp, CZ,
nowy

iantal metaliczny sp, cz,

Wywotywacz:

Roztwdr A 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiar-
czanu potasowego, 8 g bromku po-
tasowego rozpuscié w wodzie de-
stylowanei uzupetnié¢ woda w koi-

bie pomiarowe] pojemnogci 1 dm?3

100 g wodorotlenku potasowego
rozpusci¢ w wodzie destylowanej
i uzupetnié woda w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1 dm?3

Roztwér B

Utrwalacz 400 g tiosiarczanu sodowego, 26 g
pirosiarczanu potasowego rozpus-
ci¢ w wodzie destylowanej i uzu-
petnic woda w kolbie pomiarowej

pojemnoéci 1 dm3

Proszek grafitowy np, StU-601 f-my Topoicany

dolna - SU-305 o ditugosci 30 mm,
. érednicy 6 mm i kraterze
o wymiarach 4,5 x 4 5 mm

Elektrody grafitowe

gorna - SU-202 o diugosci 30 mm,
{  4rednicy 6 mm

Ptyty fotograficzne ne, Blau Hart firmy ORWO

5. 4,2, 4 Przygotowanie wzorcédw, Wzorce przygotowad

na osnowie pieciotlenku tantaju otrzymanego przez wypra-

zenie tantalu sp, cz, w piecu muflowym w ciagu 2 hw tem-
o

peraturze 500 C, Otrzymany pieciotienek tantalu nie moze

zawierad oznaczanych zanieczyszczeh, Wzorce sperzadzic

metoda kolejnych rozcienczen wg tabl, 5.
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Tablica 5

Stezenie pier-

Numer wiastka we Sposéh przygotowania
wzorca wzorcach wzorca
%
1 1 odwazyé:; 0,028 g F6203

0,043 g SiO,

3
0,030 g Cr203

0,026 g NiO
0,030 g MoO,

-1, 843 Ta, O

1,843 g 8,0y
dodaé alkoholu etylowego i
uciera¢ w mozdzierzu
przez 30 min, Alkohol od-
parowad pod promienni-

kiem

i 0,1 odwazy¢ 1 g wzorca I,
9g 1__3205 i ucierad przez
30 min

I 0,03 odwazy¢ 2,5 g wzorca i,
59 Ta_O_ iucierad przez
30 min

n 0,01 odwazyc¢ 2,5 g wzorca Il1,
5g Ta, O_ i ucierac przez
30 min

\% 0,003 odwazyé¢ 2,5 g wzorca 1V,
5gTa_O_ iucierad przez
30 min

VI 0,001 odwazyé 2,5 g wzorca V,
5g Ta, O_ iucierad przez
30 min

Otrzymane wzorce wymieszaé kolejno z proszkiem grafi-
towym zawierajacym chtorek sodowy {do B0 g proszku gra-

fitowego SU-601 dodac¢ 3,2 g NaCt) w stosunku 1:1,

5,4,2, 5 Przygotowanie aparatury spektralnej,  Apara-

ture przygotowaé wedtug parametréw podanych w tabl, 6,

Tablica 6

Warunk: analityczne dla spektrografu PGS-2

aparatura i jej parametry okreélenie warunkdéw

Zakres widma 220 = 460 nm

Oswietlenie szczeliny uktad optyczny trdjsoczewd
kowy

FPrzestona 5

Potozenie przestony S10 1
Kat skrecenia siatki & + 4,48
Ustawienie kolimatora F 10,6

Ustawienie skodne szczeli~
ny @ 5.1

Szerokosé szczeliny 0,012 mm

Miedzyelektirodowa przerwa

analityczna 3 mm
Ptyty fotograficzne Blau Hart firmy ORWO
Wzbudzenie widma tuk pradu zmiennego 9 A

Czas przedpalania przy za-
mknietej szczelinie 10 s

Czas naswietlania 41 s

cd, tabl, 6

Warunki analityczne dla spektrografu PG5-2

aparatura i jej parametry okreslenie warunkéw

Proces fotograficzny roztwory A i B wywoiy-
wacza przygotowane wg
5.4,2,3 zmieszad z woda
w stosunku 1:1: 4; tempe-
ratura kapieli 19 £0,5°C

Mikrofotometr np, MF<2
Szerokoéé szczeliny 0, 040 mm
Wysokos¢ szczeliny 10 mm

Skala odczytéw wychylei
galwanometru |ogarytmicz-
na uwzgledniajaca funkcje
Seidla w

5, 4,2 6, Wykonanie oznaczania, Prdébke proszku tanta-

lu przeprowadzié¢ w pigciotlienek tantalu prazac w piecu
mufiowym w temperatur ze SOOOC przez 2 h, Pigciotliegnek tan-
talu po doktadnym rozdrobnieniu w moZdzierzu zmieszaé z
proszkiem grafitowym w stosunku 1;1 i odwazy<é do elektrod
3 razy po 50 mg prébek i wzorcéw, Po przygotowaniu apa-
ratury zgodnie z tabl, 6 zatozy¢ ptyte fotograficzna do kaw
sety spektrografu, Zamocowad w statywie spektrografu elek-
trody i nastawié za pomoca szablonu lub systemu projekcy j-
nego miedzyelektrodowa przerwe analityczna na 3 mm, Po
ustawieniu uktadu elektrod w osi optycznej spektrografu
wzbudzié prébke do éwiecenia zataczajac przez wytacznik
czasowy generator fuku na 51 s, Na ptyte fotograficzna
naswietlaé na przemian trzykrotnie widmo kazdego wzorca
i analizowane] prébki., Po wykonaniu spektrogramdéw  pod-
daé ptyte procesowi obrdbki fotograficznej, Zanurzona do
wywolywacza piyta powinna by¢ jednoczesénie pokryta roz-
tworem na catej swej powierzchni, Dla réwnomiernego mie-
szania roztworu wywotywacza nalezy kuwete jednostajnie
kotysaé, Czas wywolywania powinien wynosié 45 s, Nastep~
nie przerwacd proces wywolywania przez szybkie, intensyw-
ne piukanie woda, Obraz widma utrwalié przetrzymujac ply-
te w utrwalaczu przez okoto 10 min, po czym ptukadé w stru-
mieniu biezacej wody i wysuszy¢, Podczas suszenia kliszy
zwracadc baczna uwage na to, aby powietrze w pomieszcze~
niu byto wolne od pytu, Nastepnie fotometrowad za pomoca

mikrofotometru zaczernienia linii spektrainych wg tabl, 7,

Tablica 7
Pierwiastek Diugos< linii, nm
Fe 238, 20
Si 251,61
Cr 283, 56
Ni 300, 24
Mo 319, 39

FPomiar zaczernienia linii rozpoczaé po uptywie okolo
15 min od chwili zapalenia sie zaréwki mikrofotometru, Dla

kazdego zarejestrowanego widma znalezé zaczernienie tinii
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analitycznych oznaczanych pierwiastkéw i tta na skali W,

Nastepnie sporzadzi¢ wykres na papierze jednostronnie lo-
garytmicznym w uktadzie wspdtrzednych AW-Ig ¢, odkta-
dajac ha osi odcigtych logarytm steZzenia pierwiastka w po-

szczegbinych wzeorcach w procentach, a na osi rzednych

AW,

wartosci

AW=wW

T gl ~ Vild

54,2, 7, Obliczanie wynikéw, Z krzywych analitycznych

odczytal na osi odcigtych zawartoéci oznaczanych pier-

wiastkéw w procentach dla pieciotlenku tantalu, Za wynik

przyjaé érednia arytmetyczna z trzech pojedynczych ozna-

czah dla danej prébki, Otrzymany wynik pomnoZony przez

wspbiczynnik przeliczeniowy Ta /Ta=1,2 daje. zawar-

O
25
tosé pierwiastkéw w prébce metalicznego tantalu,

5,4,2,8 Dopuszczaine réznice miedzy wynikami réwnole~

giych oznaczar nie powinny przekraczadé 15%,

5,4,.2 9 Precyzja metody ~ wg tabl, 8,

Roztwdr A, 0, 1460 g pigciotlenku niobu stopié¢ w kwar-

—_— 3
: : . 3
cowym tyglu z 4 g pirosiarczanu sodowego i 2 = 3 cm ste-
o
zonego kwasu siarkowego (1,84) w temperaturze 900 C,

sz 3 .
Stop rozpuécié na goraco w 50 cm roztworu winianu amo-
nowego i po ostudzeniu przeniesé do kolby pomiarowe] po-
roztworu zawie-

. . 3 . 3
jemnoéci 100 cm i uzupetnié woda, 1 cm

ra 1 mg niobu,

, 3
Roztwor B, 1 em  roztworu A umiescié w kolbie pomia-
" . o 3 5 ..
rowej pojemnosci 100 cm |, uzupeinic¢ woda do kreski i wy-
; ; 3 . .
mieszac¢, 1 cm roztworu zawiera 10 mg niobu,

5,4,3,3, Aparatura i naczynia

a) Spektrokolorymetr lub spektrofotometr.

b) Rozdzielacze polietylenowe pojemnoéci 100 cma.
c) Tygiel platynowy,

d) Tygiel kwarcowy,

5.4 3,4, Wykonanie krzywe] wzorcowej, Do 6 kolb  po-

miarowych pojemnosci 50 cm  odmierzyc kolejno: 0,5; 1,0;

3
2,0; 3,0; 4,01 5,0 cm wzorcowego roztworu B, nastepnie

Tablica 8

> & éredni Cdchyienie wzgledne odchylenie
Pierwiastek ANBERRG Srenla standardowe standardowe Liczba oznaczarh
%o S v
Fe 0, 0022 1,98 9,0 25
Si 0, 0021 1,68 8,0 25
Cr 0, 0021 1,89 9.0 25
Mo 0, 0097 6, 59 6,8 15
Ni 0, 0024 1, 44 6,0 25
5, 4,3 Oznaczanie zawartodci niobu dodacd tyle roztwordw pirosiarczanu sodowego | winianu
' ) amonowego {tabl, 9), aby ich zawartoéé z udziatem czeéci
5,4 3,1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdébki w ? d s gscl

kwasie fluorowodorowym, Ekstrakcyjne oddzielenie niobu

od tantalu do roztworu na drodze stopienia z pirosiarcza-
nem sodowym i rozpuszczenie stopu w winianie amonowym,
Oznaczanie niobu w postaci potrdjnego kompleksu niob_/lh.
-2-pirydylazo-rezorcyna/-winian w érodowisku IN  roz-

tworu kwasu solhego,

5,4 .3 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) cz, d, a,, roztwér 1IN,
b) Kwas siarkowy (1,84) cz,d,a., roztwér 1,2M,
¢) Cykloheksanon cz, d, a.
d) Chloroform cz, d, a,
e) Pirosiarczan sodowy, roztwdér B_procentowy,
f) Winian amonowy, roztwér 8_procentowy,
g) Roztwér EDTA, 0,025M: rozpuécié 4, 65 g EDTA
cz, d,a, wwodzie i uzupeinié woda w koilbie pomiarowej po-
jemnosci 500 cm3

h) Roztwér 4.2-pirydylazo-rezorcyny (PAR) 0, 05-pro-
centowy: odwazy< 0,5 g PAR | rozpuécid w wodzie destylo-
wanej z dodatkiem wodorotienku sodowego w kolbie pomia-
rowe] pojemnoéci 1 dm3

i uzupatnié wodg do kreski,

1) Roztwory wzorcowe niobu:

; . ; 3
odpipetowane] wynosita po 400 mg w 50 cm  roztworu,

Tablica 9

Pobrana objetosé Obj?tosfg el ObJ?EOSC_ roz-
g : tworu pirosiar- | tworu winianu
probki badanej
czanu sodowego amonowego
3
em
0,5 4,75 4,75

1,0 4,5 4,5

2,0 4,0 4,0

3,0 3,5 3.5

4,0 3,0 3,0

5,0 2,5 2.5

6,0 2,0 2,0

7.0 (o 1,5

9,0 0,5 0,5

10,0 - =

MNastepnie dodaé IN roztworu kwasu solnego do objetos-

3 3 3
ci 40 + 45 cm, 0,5 cm EDTA, 2 cm roztworu PAR | u-
zupetnic do kreski 1N roztworem kwasu solhego, Po  upty-

wie 1 h mierzyc absorpcje roztworuy,
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5 4,3 5 Wykonanie oznaczania, Odwazyé 0,2 g prébki i

3
rozpuécié w tyglu platynowym w 2 cm kwasu fiuorowodo-

rowego z dodatkiem kilku kropli kwasu azotowego, roztwér
odparowad do sucha, nastepnie rozpuéci¢ w 0,5 cm3 ste-
2onego kwasu fluorowodorowego, Dodaé 25 cm3 1,2M ‘roz—
tworu kwasu siarkowedo, przeniesd roztwor do rozdziela-
cza | ekstrahowad za pomoca 20 c:m3 cyklioheksanonu w cia~
gu 1 min, Po rozdzieleniu sig warstw, ekstrahowaé faze
wodna jeszcze 3-krotnie porcjami po 15 ‘cm3 cykloheksano-
nu, Fazy organiczne przemy< 5 cm3 wédy destylowanej, a
wodeg po przemyciu nalezy dotaczy¢ do gtéownej fazy wodnej.
Faze wodna po przemyciu trzema porcjami chloroformu (po
10 cma) odparowad na tazni wodne] do pojawienia sie bar-
okoto

wy brunatnej, a nastepnie mineralizowa¢ dodajac

2 cm3 stezonego kwasu siarkowego i kilka kropli stezonego
kwasu azotowego, Mineralizacje prowadzié¢ do momentu, gdy
roztwér przestanie brunatnieé, po czym odparowad roztwér
do sucha, Sucha pozostatosé stopié¢ z 1 g pirosiarczanu so-
dowego w temperaturze okofo 9000(;‘. Wystudzony stop roz-
puscié w 50 cm3 roztworu winianu amonowego przy ogrze-
waniu { do zagotowania), Roztwér przenieié do kolby PO~
miarowej pojemnosci 100 cm3 i dopeini¢ woda do kreski, Po-
braé 2 £ 10 cm3 badanego roztworu do kolby pomiarowe] po-
jemnosci 50 Cm3 i dopeinié réwnymi objetoéciami roztwordw
pirosiarczanu sodowego i winianu amonowego do 10 cm3 (tzn
gdy pobrano 5 cm3 analizowanej prébki, to nalezy dodacd po
2,5 cm3 roztwordw pirosiarczanuy seodowego i winjanu amo-
nowego)_ Do otrzymanego roztworu dodac¢ IN kwasu solne-
go do objetosci 40 + 45 cm3, Q0,5 cm3 EDTA, 2 cm3 roz-
tworu PAR i uzupeini¢ do kreski IN roztworem kwasu sol-
nego, Po uptywie 1 h mierzy¢ absorpcje roztworu badane-
go i étepej prébki prowadzonej réwnolegle przez caty tok

analizy,

5 4.3 6, Obliczanie wynikéw, Zawartosé niobu (X)) obli-

czyé w procentach wg wzoru

w ktdrym:
b - ilodé niobu odczytana z krzywej wzorcowej, g,
m - odwazka probki odpowiadajaca czgsci roztworu  po-

brane] do analizy, 9.

5 4 3,7, Dopuszczalne réznice migdzy wynikami réwno-
legtych oznaczah nie powinny przekraczad 5%,

5.4, 4, Oznaczanie zawartosci tlenu

5 4, 4,1, Zasada oznaczania, Stopienie prébki z topni-

kiem w atmosferze azotu w piecu impulsowym, Oznaczanie
tienu w postaci dwutlenku wegla w mostku termistorowym a-

paratu RO-16,

5,4, 4,2, Aparatura, Automatyczny analizator tienu fir-

my Leco RO-16 z kompletnym wyposazeniem,

recyr-

5.4, 4,3, Wykonanie oznaczania, Aparat RO-16,
kulator, butle z azotem ustawi€ i poiaczy¢ zgodnie 2z  in-
strukcja obstugi, Wtaczyé elektronike aparatuna 2 + 3 h,
Wiaczy ¢ azot i ustawié jego cignienie robocze na redukto-
rze na wartoéé 0, 26 MPa (2,7 kG/cmz), Sprawdzic elek-
tronike zgodnie z instrukcja obstugi, Wtaczyé recyrkuia-
tor i wykona¢ kalibracje aparatu za pomoca wzorcdw,

Uwaga! Nie otwieraé pieca impulsowego, gdy ptynie przez
niego prad,

Przygotowaé dwie odwazki proszku tantatu po 1 g oraz
1 g topnika { beztlenowa miedZ lub nikiel}, Topnik umiegcié
w tygietku grafitowym, ktéry nalezy umiedcié w piecu  im-
pulsowym, Nacishaé klawisz OUT GAS i odczekaé¢ aZz famp-
ka klawisza OUT GAS zapali sie na zielono, Otworzy¢ piec
impulsowy, wsypad przygotowana odwazke, zamknal piec,
nacisnad klawisz "RESET!" i odczekad az lampka klawisza
OUT GAS zapali sige na zielono, Nacisnaé klawisz ANAL Y-
ZE, odczekaé i odczytaé wynik na woltomierzu cyfrowym,
Otworzy¢ piec, usunac tygiel | przystapié¢ do analizy kolej-

nej odwazki,

5,44, 4, Wynik, Za wynik przyjac¢ érednia arytmetyczna

wynikéw co najmniej dwéch oznaczar rézniacych sie  mig-
dzy soba nie wiecej niz 10%,

5,4,5, Oznaczanie zawartosci wodoruy

5 4 5 1, Zasada oznaczania, Stopienie prébki z topni-

kiem w atmosferze argonu w piecu impulsowym, Oznaczanie

wodoru znajdujacego sie w odwazce tantalu w mostku ter-
mistorowym aparatu RH-1,

5.4,5 2 Aparatura, Automatyczny analizator wodoru
firmy Leco RH-1 z kompieinym wyposazeniem,

5,4,5, 3, Wykonanie oznaczania, Aparat RH-1, recyrku-
lator, butle z argonem ustawic i potaczy¢ zgodnie =z in-
strukcja obstugi, Przed przystapieniem do pracy wtaczyé

elektronike aparatu RH-1na 2 = 3 h, W?@czyé argon i usta-

wié ciénienie na reduktorze na wartosé¢ 0,26 MPa

(2,7 kG/cmz)_ Sprawdzié clekironike zgodnie 2z instruk-
cja obstugi, Wilaczy¢ recyrkulator i wykonac kalibracje a-
paratu za pomoca wzorcéw,

Uwaga! Nie wolnho otwierad pieca impulsowego, ady piy-
nie przez niego prad,

Przygotowad dwie odwazki proszku tantalu po 1,0 g i top-
nika 1,0 g (cyna metaliczna), Napetnié tygielek grafitowy
topnikiem i umiedci¢ w piecu impulsowym, Nacisnad klawisz
OUT GAS, odczekaé az lampka klawisza OUT GAS zapali
sie na zielono, Otworzyd¢ piec impulsowy, wsypal przygo-
towana odwazke proszku tantalu, zamknaé

piec, nacisnac

Klawisz RESET i odczekad az lampka kiawisza OUT GAS

zapali sie na zielono, Nacisnac klawisz ANALYZE, odcze-

kac i odczytad wynik na woltomierzu cyfrowym, Otworzyé

piec, usunaé tygiel i przystapic¢ do analizy kolejnej odwazki,
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S, 4,5, 4, Wynik, Za wynik przyjaé érednig arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwéch oznaczaf réznigcych sie nie

wigcej niz 10%,

5.4,6, Oznaczanie zawartodci azotu

5.4, 6,1, Zasada oznaczania, Stopienie probki z topni-

kiem w atmosferze helu w piecu impulsowym, Oznaczanie

azotu znajdujacego sie w odwazce tantalu w mostku termi-
storowym aparatu TN-14,

5.4,6,2, Aparatura, Automatyczny analizator azotu
TN-14 firmy Leco z kompletnym wyposazeniem,

5,4,6,3, Wykonanie oznaczania, Aparat TN-14, recyr-

kulator, butle z helem ustawié i potaczy¢ zgodnie z instruke-
cja obstugi, Przed przestapieniem do pracy witaczy¢ elek-
tronike aparatu TN-14 na 2 + 3 h, Wtaczy¢ hel, ustawié cig-
nienie robocze na reduktorze na wartodé 0,26 MPa
(2,7 kG/cmz)_ Sprawdzi¢ elektronike zgodnie z instrukcja
obstuai, Wl@czyé recyrkulator i wykonaé kalibracje apara-
tu za pomoca wiorco’w,

Uwaga! Nie wolno otwierad pieca imputsowego, gdy piy-
nie przez niego prad,

Przygotowaé dwie odwazki proszku tantalu po 0,5 g i top-
nika 0,5 g { granulki miedzi)_ Napeini¢ tygielek grafitowy
topnikiem i umieécié¢ w piecu impulsowym, Nacisnaé kia-
wisz OUT GAS, odczekad az lampka klawisza OUT GAS za-
pali sig na zielono, Otworzy¢ piec impulsowy, wsypad przy-
gotowana odwazke, zamknad piec i nacisnac klawisz RE-
SET, odczekaé¢ a3 lampka klawisza OUT GAS zapali sie na
zielono, Nacisnaé klawisz ANALYZE, odczekac i odczytac

wynik na woltomierzu cyfrowym, Otworzydé piec, usunad ty-

giel i przystapi¢ do anatizy kolejnej odwazki,

5,4,6, 4, Wynik, Za wynik przyjac¢ érednia arytmetycz-
na wynikéw co najmniej dwéch oznaczati rézniacych sie nie

wiecej niz 10%,

5,4, 7, Sprawdzenie zawartoéci wedgla

5,4 7,1, Zasada oznaczania, Spalenie prédbki w atmosfe-

1.

rze tlenu w piecu indukcyjnym i oznaczanie wegla w posta-

ci dwutlenku wegla w detektorze aparatu IR-12,

5,4,7,2, Aparatura, Automatyczny anaiizator wegla IR-12

firmy Leco z kompletnym wyposazeniem,

54,7 3, Wykonanie oznaczania, Aparat IR-12, piec in-

dukeyjny, butle z tlenem i azotem ustawié i potaczyl zgod-
nie z instrukcja obstugi, Przed przystapieniem do pracy
wiaczy € elektronike aparatu IR-12 na 2 + 3 h, Wiaczyd¢ tlen,
ustawi¢ cisnienie robocze na reduktorze na wartoéé 0,13 MPa
(1,4 kG/cmz), Witaczyé azot, ustawié ciénienie robocze na
reduktorze na warto$é 0, 069 Mi>a (0,7 kG/f:mz)_ Spraw..
dzié elektronike zgodnie z instrukcja obstugi, Wiaczvé piec
indukcyjny i wykonad kalibracje aparatu za pomoca wzor .

cdw,

Uwaga! Nie wolno otwierad pieca indukcyjnego, gdy pty-

nie przez niego prad,

Przygotowaé dwie odwazki proszku tantalu

po 1,0g i
topnika 1,0 g (bezwgglowa miedZ lub zelazo), Umiedcié top-
nik i odwazke proszku w tygielku ceramicznym, ktéry z ko-
tei umiescié w piecu indukcyjnym, Nacisnadé kiawisz ANA-
L.YZE, odczekad i odczytad wynik na woltomierzu cyfro-
wym, Otworzy¢ piec, usunad tyaiel i przystapic< do analizy

kolejne] odwazki,

5.4,7. 4, Wynik, Za wynik przyjac érednia arytmetyczng

wynikéw co najmniej dwéch oznaczah réznigcych sig nie wie-

ce] niz 10%.

5.4,8, Sprawdzenie $redniej $rednicy ziarn nalezy prze-

prowadzadé wg PN-76/H-049 44,

5,4, 98, Sprawdzenie wiasnosci elektrycznych  prébnych
anod
5,49 1, Zasada pomiaru, Wykonanie prébnych anod =z

partii proszku tantailu i zmierzenie ich charakterystycznych

parametréw tj, pradu uptywu i pojemnosci,

5 4.9, 2 Aparatura i urzadzenia

a) Piec tantalowy préZzniowy np, MOV-3,

b) Piec z regulatorem temperatury w zakresie od 20 do
100°C,

c) Zgrzewarka punktowa mate] mocy,

d) Prasa z regulowanym cidnieniem,

e) Matryca do elektirod wg rysunku,

f) Tygle tantalowe,

g) Zasilacz np, P 314,

h) Mostek pomiarowy do pomiaru uptywu pradu i pojem-
noéci np, E 301,

i) Suszarka z regulatorem temperatury od 0 do ZOOOC,

i) Dystansownik do prasowania,

k) Sito o boku oczka 100 pm,

i) Naczyika kwarcowe do formowania anod,

5.4,9.3, Odczynniki i materialy pomocnicze

a) Blacha srebrna grubosci 0,5 mm, palladowana,
b) Drut tantalowy o Srednicy 0, 8 mm,
c) Paski folil tantalowe]j grubodéci 0,1 mm i szerokosci
3 mm,

d) Kalafonia balsamiczna gatunku N,

e) Terpentyna balsamiczna,

) Kwas ortofosforowy cz, d, a,, roztwory 10-procento-
wy i 0, 01-procenfowy,

5,4,98, 4, Wykonanie probnych anod tantalowych, Kalafo.

nig rozpuscié w terpentynie w stosunku  1:1 . czZedci wago-
wych, Otrzymany roztwor w ilogci 3 g doktadnie wymieszad
7z 80 g proszku tantalu pretem tantaiowym w tygielku tanta-
fowym, Mieszaning suszy& w temperaturze ’7000 przez 8 h,
Sucha mieszaning proszku tantalu  z kalafonia przetrzed

przez sito, Odwazy¢ na wadze analityczne] jednoaramowe
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odwagzki mieszaniny | wsypadé kolejno do matrycy z wiozo-
nym doprowadzeniem z drutu tantalowego (rysunek), Matry-
ce zatozy< na prase i prasowaé anody do gestoéci 8 g/cma_
Po sprasowaniu anody umieécié¢ w tyglu tantalowym i wfo-
2vé do pieca, W momencie gdy prdznia osiagnie 66,66 MPa
min, (5 x 'IOJ'l Tr) wiaczyé grzanie uzyskujac (przy szyb-
koéci wzrostu temperatury SOOOC/h) temperature spieka-
nia wg tabl, 2. W tej temperaturze spiekaé anody 30 min, a
potem utrzymujac w czasie catego procesu préznig minimum

4 Tr). Po wyjeciu zgrzaé do nich  do-

66,66 MPa (5 x 10
prowadzenia z paskdw folii tantalowej i przystapi¢ do for-
mowania, Formowanie prowadzié w 0,01-procentowym roz-
tworze kwasu ortofosforowego w temperaturze QOOC W na-
czyniu kwarcowym, Anody po 20 sztuk formowac pradem
20 mA/g do osiagnigcia napigcia formowania 35 V, 75V,
120 V, Po osiagnieciu napigcia formowania,‘ formowacé je-
szcze 8 h, Zaformowane anody ptukaé ' h przez wytrzasa-
nie w 1 dm3 wody dejonizowane], po czym suszy< przez 2 h

°
w temperaturze 150 C, -

5.4,9,5 Pomiar uptywu pradu i pojemnogci prdébnych

anod. Do naczyfika kwarcowego wstawié katode w ksztaicie

pobocznicy cylindra, poczernionej od wewnatrz palladem,

Wlaé do naczyrfka 10-procentowy roztwor kwasu ortofosfo-
rowego i zanurzyé w nim anode, Potaczyé anode z wyjé-
ciem + i katode z wyjéciem - mostka pomiarowego, Ustalié
odpowiednio napigcie pomiarowe 16 V dla anod formowanych
przy napieciu 35 V, 50 \/' dia anod formowanych przy napie-
ciu 75 V, .90 V dla anod formowanych przy napieciu 120 V,
Pojemnosé anody oraz prad up;{ywu mierzyé zgodnie z- in-
strukcja obstugi mostka do pomiardw kondensatoréw elek-
trolitycznych ( sktadowa zmienna napigcia pomiarowego

100 Hz -~ 0,5 V),

5,4,8,6,

Wynik pomiaru, Z wynikéw pomiaru uptywu pra-

du i pojemnoséci uzyskanych dia 20 anod przy danym napie-
ciu pomiarowym, wynik dla jednej anody najbardzie] odbie-
gajacy od sredniej arytmetycznej pozostatych mozna pomi-
naé, Z pozostatych 19 wynikdéw obliczyé Srednia arytmety-
czng,

5,5, Ocena wynikéw badari, Jezeli proszek tantalu nie

spetnia chiciaZby jednego z wymagai 3, 1; 3,2; 3,3 i 3,4,
partie proszku naleiy uznaé za niezgodna 2z wymaganiami
normy,

5,6, Atest, Do kaidej partii proszku nalezy dotaczyé a-

est wg BN.74/0809-01 p, 2,2,

Jgraricznik sluzy &0 wsia-
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Instytut Metali Nie- 3. Dokumenty miedzynarodowe i normy zagraniczne

selaznych, Gliwice, RWPG PC 1344-68 [lopoiku MeTannvyeckue.  [loporiox

TAHTANOBHE . MAapHM i TEXHWYECKUE TDeOOBRINUsH
2, Normy zwiazane

) . BRL BDS 7405-69 [lparoBa weTamlsl. ilDar TEHTS
PN-75/H-04936 Metalurgia proszkéw, Wytyczne pobiera- P ) SRRt ]Igdj i e

i ; Shek
nia i przygotowania probe 4, Symbol wg SWW: - 0541-29

PN-76/+-04944 Metalurgia proszkéw, Oznaczanie $red-

niej érednicy czastek metoda przepuszczalnosci 5. Autorzy projektu normy - mg'r inz, Witadystaw Szpon-

BN-74/0809-01 Metale niezelazne, Zaswiadczenie jakosci der, mgr Zofia Sokotowska, dr Czesiaw Sokotowski - Za-

s

i atest kiad Doswiadczalny przy Hucie Aluminium w Skawinie,
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